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Patentanspruche 

1. verfahren z^lr Herstellung von Isocyanaten durch Uinsetzung 
von primaren Aminen mit Phosgen in einem Reaktor, wobei der 
Reaktionsaustrag in Form einer Suspension vorliegt, die das 
herzustellende Isocyanat als Fliissigkeit und Carbamylchloride 
als Feststoff enthalt, dadurch gekennzeichnet , dass die 
Suspension in einem Schichtverdanpf er auf gearbeitet wird. 

^. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es 
sich bei dem Schichtverdampf er um eine Vorrichtung handelt, 
die keine bewegten Teile aufweist. 

15 3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dass es sich bei dem Schichtverdampf er um einen Fallfilm- 
verdampfer handelt. 

A. verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
20 zeichnet, dass die Suspension in zwei oder mehreren hinter- 

einandergeschalteten Schichtverdampf em, die auf ver- 
schiedenen Druckstufen arbeiten, auf gearbeitet wird. 

f 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass 
25 der erste Schichtverdan^jf er bei einem Druck von 0,5 bar bis 

25 bar arbeitet und der zweite Schichtverdampf er einen Druck 
aufweist, der 0,01 bar bis 1 bar geringer ist, als der Druck 
des ersten Schichtverdampf ers . 

30 6 Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass in der Suspension das Carbamylchlorid xn einer 
Menge von 0,01 bis 35 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des 
herzustellenden Isocyanats, vorliegt. 

35 7 verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Sxispension als zusatzliche feste Bestand- 
teile Aminhydrochloride und Hamstoffe enthalt. 



40 
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Produktionsanlage zur Herstellung von Isocyanaten dxirch 
Umsetzung von primaren Aminen lait Phosgen, enthaltend 
einen Reaktor. in dem die Umsetzung von primSren Aminen mxt 
Phosgen stattf indet und 

mindestens einen Schichtverdampf er, dem der Reak'txonsaustrag 
des Reaktors, welcher in Form einer Suspension, die das 
herzustellende Isocyanat als Flussigkeit und Carbamylchloride 
als Feststoff enthalt, vorliegt, zugefiihrt wird. 

Verwendung von Schichtverdampf em zur Aufarbeitung von Reak- 
tionsaustragen aus Phosgenierreaktoren, wobei die Reaktions- 
austrage in Form einer Suspension vorliegen, die ^^s her- 
zustellende Isocyanat als Fltissigkeit und Carbamylchloride 
als Feststoff enthalt. 



20 



i 



25 



30 




35 



40 



45 



BASF Aktiengesellscliaft: 20020288 



PF 53959 DE 




BASF Aktiengesellscliaft: 

# 



20020288 



PF 53959 DS 




BASF Akt:ien9esellsclia£t: 



20020288 



PP 53959 DE 



Aufarbeitxmg von Reaktionsaustragen aus Phosgenierreaktoren 
Beschreibung 

5 

Die Erfindung betrif ft ein Verfahren zxir Herstelliing von Iso- 
cyanaten durch Dmsetzung von primSren Aminen mit Phosgen in einem 
Reaktor, wobei der Reaktionsaustrag in Form einer Suspension, die 
das herzustellende Isocyanat als Fliissigkeit und Carbamylchloride 
10 als Feststoff enthalt, vorliegt, und diese Suspension in einem 
Schichtverdampfer aufgearbeitet wird, sowie eine Produktions- 
cinlage zur Durchf uhrung dieses Verf ahrens . 

Es sind bereits zahlreiche Verfahren zur Herstellung von Iso- 
cyanaten durcb Umsetziing von primSren Aininen mit Phosgen bekannt. 
15 Beispielsweise beschreibt US 3,140,305 ein Verfahren zur Her- 
stellung von im wesentlichen reinem aromatischen Diisocyanat 
durch Umsetzung von Aminen mit Phosgen und anschliefiender 
Destination der Umsetztingsprodukte. 

20 Es ist weiterhin bekannt, dass die Verwendxing eines hohen Phos- 
genuberschusses gegeniiber den edLngesetzten Aminogirappen zu hohen 
Selektivitaten bezuglich des hergestellten Isocyanats fuhrt und 
somit einen entscheidenden Einfluss auf die Wirtschaf tlichkeit 
des Verf ahrens haben kann. Mit zunehmendem Verbal tnis von Phosgen 

25 zu Aminogruppen steigt jedoch der Phos gen-Hold-Up der Anlage, . 
wobei aufgrund der Giftigkeit von Phosgen ein moglichst geringer 
Phosgen-Hold-Up der Anlage angestrebt wird, 

Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Verfahren zxir Herstellung 
3b von Isocyanaten bereitzustellen, welches es gestattet, die Um- 

setziong mit moglichst geringen Ausbeuteverlusten bei gleichzeitig 
moglichst niedrigem Phosgen-Hold-Up durchzuftihren. 

Die Aufgabe konnte dadurch geldst werden, dass der Reaktionsaus- 
35 trag aus dem Phosgenierreaktor , welcher in Form einer Suspension 
vorliegt, die das herzustellende Isocyanat als Fliissigkeit und 
Carbamylchloride als Feststoff enthalt, zur Aufarbeitung in einen 
Schichtverdampfer ^erftihrt wird. Die Losxing der Aufgabe war 
fur den Fachmann uberraschend, da bisher gegen den Einsatz von 
40 Feststoffen in Schichtverdampfer, insbesondere in Duimschicht- 
verdampfer, erhebliche Vorxirteile bestanden. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellxmg von 
Isocyanaten durch Umsetzung von primaren Aminen mit Phosgen 
45 in einem Reaktor, wobei der Reaktionsaustrag in Form einer 
Suspension vorliegt, die das herzustellende Isocyanat als 
Fliissigkeit und Carbamylchloride als Feststoff enthalt, dadurch 
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gekennzeichnet, dass die Suspension in einem Schichtverdampf er 
aufgearbeitet wird. 

Femer ist Gegenstand der Erf indung die Verwendung von 
5 schichtverdaiapfern zux Aufarbeitving von Reaktionsaustragen 
aus Phosgenierreaktoren, wobei die Reaktionsaustrage in Form 
einer Suspension vorliegen, die das herzustellende Isocyanat 
als Fliissigkeit ;ind Carbamylchloride als Feststoff enthalt. 

10 SchlieSlich ist Gegenstand der Erf indung eine Produktionsanlage 
zur Herstellung von Isocyanaten durch ttosetzung von primaren 
Aitiinen mit Phosgen, enthaltend 

einen Reaktor, in dem die Umsetzung von primSren Aminen mit 
Phosgen stattf indet und 
15 mindestens einen Schichtverdampf er, dem der Reaktionsaustrag 
des Reaktors, welcher in Form einer Suspension, die das 
herzustellende Isocyanat als Flussigkeit und Carbamylchloride 
als Feststoff enthSlt, vorliegt, zugefuhrt wird. 

20 Ftir das erf indumgsgemSSe Verfahren kann ein beliebiges primares 
Amin Oder ein Gemisch aus zwei oder mehr dieser Amine eingesetzt 
werden. Bevorzugt werden aromatische Amine, insbesondere solche 
der Diaminodiphenylmethanreihe oder deren hoheren Homologen ein- 
gesetzt. Beispiele sind Methyl endiphenylamin (MDA; einzelne Iso- 
25 mere, Isomerengemisch und/ oder Oligomere davon) , Toluylendiamin 
(TDA), n-Pentylamin, 6-Methyl-2-heptanamin, Cyclopentylamin, 
R^S-l-Phenylethylamin, l-Methyl-3-phenylpropylamin, 2,6-Xylidin, 
2- {N,N-Dimethylamino) ethylamin, 2- (N,N-Diisopropylamino) ethyl- 
amin, Cll-Neodiamin, 3 , 3 ' -Diaminodiphenylsulf on und 4-Amino- 
30 methyl-l,8-octandiamin. Bevorzugt verwendet werden MDA und TDA. 
Da Verfahren kann auch fur aliphatische Amine verwendet werden. 
Hier ist die Verwendung far 1 , 6-Diaminohexan und fur Isophoron- 
diamin bevorzugt. 

35 Das erfindungsgemaSe Verfahren eignet sich entsprechend zur Her- 
stellung von beliebigen Isocyanaten. Besonders vorteilhaft kann 
das verfahren zur Herstellung von Methylen(diphenyldiisocyanat) 
(MDI) und Toluylendi isocyanat (TDI) angewandt werden. 

40 Bei der Herstellung von Isocyanat durch Umsetzung von einem pri- 
maren Amin mit Phosgen bildet sich gemaS nachstehendem Reaktions- 
schema in einem ersten schnellen Schritt intermediar Carbamyl- 
chloride. die sich im Geschwindigkeit bestimmenden, langsamen 
Schritt in einer Gleichgewichtsreaktion zu Isocyanaten und HCl 

45 zersetzten: 
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R-NH2 + COCI2 -» R-NH-COCl + HCl <=> R -NCO + 2 HCl, 
wobei R ein organischer .Rest ist . 

Femer kaim der entstehende Chlorwasserstof f mit Aminen zu Amin- 
5 hydrochloriden (R-NH3+CI-) reagieren. 

Die Umsetzimg von Phosgen mit Diamin erfolgt im erf indxingsgemaSen 
Verfahren in einem Reaktor. Hierbei kann es sich um alle 
tibliclien, aus dem Stand der Technik bekannten Reaktoren handeln, 
10 die zior Phosgenierung, bevorzugt zur kontinuier lichen Phos- 
genierung, geeignet sind und den iiblichen Drticken standhalten. 
Geeignete Materialien sind z.B. Metalle, wie Stahl, Silber oder 
Kupfer, Glas, Keramik oder homogenen oder heterogenen Gemischen 
daraus. Bevorzugt werden Stahlreaktoren verwendet. 

Es kennen im allgemeinen die aus dem Stand der Technik bekannten 
Reaktorbautypen verwendet werden. Bevorzugt verwendet werden 
Rohrreaktoren, Kolonnen und Riihrkessel. 

20 Im erf indungsgemaSen Verfahren erfolgt die Vermischung der 

Reaktanten (Amin und Phosgen) in einer Mischeinrichtung, die sich 
durch eine hohe Scherung des durch die Mischeinrichtung gefiihrten 
Reaktionsstromes auszeichnet. Bevorzugt werden als Mischein- 
richtung eine Rotationsmischeinrichtiing, eine Mischpumpe oder 

25 eine Mischdiise verwendet, die dem Reaktor vorangestellt ist. 
Besonders bevorzugt wird eine MischdOse verwendet. 

Das erfindungsgemaSe Verfahren umfasst kontinuierliche, halb- 
kontinuierliche und diskontinuierliche Verfahren. Bevorzugt 
30 sind kontinuierliche Verfahren. 

Die Umsetzxmg von Amin mit Phosgen kann in der Flussigphase 
Oder in der Gasphase erfolgen. Bei den Umsetzungsbedingungen, 
wie beispielsweise Druck und Temperatur, handelt es sich im 
35 allgemeinen um die aus dem Stand der Technik bekannten Parameter. 

Bevorzugt wird das erf indungsgemafie Verfahren in der Fltissigphase 
durchgef tihrt . 



40 



Bei einer Uiosetzung von Amin mit Phosgen in der Fliissigphase kann 
dem erfindungsgemafien Verfahren kann ein inertes Losungsmittel 
beigesetzt werden. Dieses inerte Losungsmittel ist iiblicherwexse 
ein organisches Losungsmittel oder Gemische davon. Dabei smd 
Chlorbenzol, Dichlorbenzol, Trichlorbenzol , Toluol, Hexan, 
45 Diethylisophthalat (DEIP) , Tetrahydrofuran (THF) Dimethylf orm- 
amid (DMF), Benzol und deren Gemische bevorzugt. Besonders bevor- 
zugt ist Chlorbenzol. Das inerte Losungsmittel kann bevorzugt zu 
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Beginn der Umsetzung dem Amin zugesetzt werden. Das inerte 
Losxmgsmittel wird iiblicherweise in einer Menge von 5 bis 
1000 Gew.-%, bevorzugt 50 bis 500 Gew.-%, bezogen auf die 
Menge axi eingesetzten Amin, verwendet. 

5 

Das aus dem Reaktor austretende Umsetzungsgemisch (Reaktions- 
austrag) liegt in Form einer Suspension vor. Diese Suspension 
enthalt das herzustellende Isocyanat als Fliissigkeit und noch 
nicht zersetzte Carbamylchloride als Feststoffe. Gegebenenf alls 
10 enthalt die aus dem Reaktor austretende Suspension weiterhin 
Aminhydrochloride xind/oder Hamstoffe (R-NH-CO-NH-R) als Fest- 
stoffe . 

Oblicherweise liegen in der Suspension (Reaktionsaustrag) 
15 Carbamylchloride in einer Menge von 0,01 bis 35 Gew.-%, bevorzugt 
0,02 bis 30 Gew.-% bezogen auf die Menge der herzustellenden 
Isocyanats, vor, Dabei liegt im allgemeinen bei der Herstellung 
von MDI das Carbamoylchlorid in einer Menge von 5 bis 35 Gew.-%, 
bevorzugt von 15 bis 30 Gew.-%, bezogen auf die Menge der her- 
20 zustellenden Isocyanats, vor. Bei der Herstellung von TDI liegt 
im allgemeinen das Carbamoylchlorid in einer Menge von 0,01 bis 
30 Gew.-%, bevorzugt von 0,02 bis 20 Gew.-%, bezogen auf die 
Menge der herzustellenden Isocyanats, vor. i 

25 Weiterhin liegen im allgemeinen in der Suspension (Reaktions- 
austrag) Aminhydrochloride in einer Menge von 0,01 bis 10 6ew.-%, 
bevorzugt 0,1 bis 5 Gew.-%, besonders bevorzugt 0,5 bis 3 Gew.-%, 
bezogen auf die Menge der herzustellenden Isocyanats, vor. 

30 SchlieSlich liegen im allgemeinen in der Suspension (Reaktions- 
austrag) Hamstoffe in einer Menge von 0,05 bis 15 Gew.-%, 
bevorzugt 0,5- bis 10 Gew.-%, besonders bevorzugt 1 bis 5 Gew.-%, 
bezogen auf die Menge der herzustellenden Isocyanats, vor. 

35 Als Schichtverdampfer werden im Rahmen dieser Erfindung alle Vor- 
richtxingen verstanden, bei denen die fliissige Phase des zu ver- 
dampfende Medium in einer Schicht uber der HeizflSche aufgebracht 
wird, -oxid an dieser ruckvermischungsfrei zum Zwecke der Ver- 
dampfung entlang transportiert wird. Die Schicht wird auf der - 

40 einen Seite durch die HeizflSche uad auf der anderen' Seite durch 
die gasfSrmige Phase begrenzt. Der Fallf ilmverdampf er und der 
DOnnschichtverdanqpfer sind Beispiele fiir Schichtverdampfer. 



45 
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XJblicherweise weist die im Schichtverdampf er zu verdampf ende 
Fiassigkeit bzw. Suspension eine Schichtdicke von 0,01 bis 10 mm, 
bevorzugt von 0,1 bis 6 .mm, besonders bevorzugt von 1 Jsis 3 mm 
auf . 

In einer moglichen Ausfiilirungsf orm konnen Dvinnschichtverdampf er 
als Schiclitverdampfer verwendet werden. Diinnschichtverdampf er 
sind im Stand der Technik bekannt \ind beispielsweise in Ullmanns 
Enzyklopadie beschrieben. Im allgemeinen dienen Diinnschicht- 
10 verdampfer z\ar Verdampfiong temperaturempf indlicher Snbstanzen 
von hochsiedenden Ruckstanden und fur die Konzentration von 
temperaturlabilen Stoffen, wobei eine Fliissigkeit durch Abrieseln 
lassen, Einwirkung von Zentrifugalkraf t, Wischem oder derglei- 
chen zu diinnen Schichten auf beheizte Flachen aufgebracht wird. 

Beispiele fiir geeignete Dunnschichtverdampf er sind beispielsweise 
Vorrichtungen, wobei der Fliissigkeitsf ilm mechaniscli erzeugt 
wird, beispielsweise • sogenannte SAMBAY- und LUWA-Diinnschicht- 
verdampfer sowie Sako-Dunnschichtverdampf er und ALFA-LAVAl- 
20 Centritheinmverdampf er . 

In einer bevorzugten Ausf Oluningsform werden Schichtverdampf er 
verwendet, die keine bewegten Telle aufweisen. peispiele hierfur 
sind Fallfilmverdampfer (auch als Fallstromverdampf er oder Fall- 
25 schichtverdampf er bezeichnet) oder auch Wendelrohrverdampf er . 

Bevorzugt werden im Rahmen dieser Erfindung Fallfilmverdampfer 
als Schichtverdampf er verwendet. 

30 Dblicherweise wird der im erf indungsgemaSen Verfahren verwendete 
Schichtverdampf er, bevorzugt der verwendete Fallfilmverdampfer, 
bei Driicken von 0,5 mbar bis 25 bar, bevorzugt von 0,5 bar bis 
20 bar, besonders bevorzugt von 1 bar bis 18 bar, betrieben. 

35 Sofem es sich bei dem herzustellenden Isocyanat urn TDI handelt, 
wird der im erf indxingsgemSfien Verfahren verwendete Schicht- 
verdampfer, bevorzugt der verwendete Fallfilmverdampfer, bei 
Drucken von 0,5 mbar bis 25 bar, bevorzugt von 0,5 bar bis 
20 bar, besonders bevorzugt von 1 bar- bis 18 bar, insbesondere 

40 von 2 bis 17 bar, betrieben. 

Sofern es sich bei dem herzustellenden Isocyanat um MDI handelt, 
wird der im erf indvmgsgemafien Verfahren verwendete Schichtver- 
dampf er, bevorzugt der verwendete Fallfilmverdampfer, bei Drticken 
45 von 0.5 mbar bis 25 bar, bevorzugt von 0,5 bar bis 20 bar, be- 
sonders bevorzugt von 1 bar bis 18 bar, insbesondere von 1,5 bis 
10 bar, betrieben. 
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Die' Temperatur im Schichtverdampf er liegt iiblicherweise zwischen 
30*0 \ind 300*C, bevorzugt zwischen SO'C und 200''C. 

Die Verweilzeit der zu verdampf enden Fiassigkeit hangt von der 
5 eingestellten Temperatiir ab. Ublicherweise betragt die Verweil- 
zeit im Schichtverdampfer von 5 Sekunden bis 20 Minuten, bevor- 
zugt von 20 SeJoinden bis 10 Minuten, besonders bevorzugt 
40 Sekunden bis 400 Sekunden. Zur Erreichung der gewOnscbten 
Verweilzeit kann es simivoll sein, zwei oder mehr, bevorzugt 
10 zwei, Schichtverdampfer in Serie zu schalten. Die oben genannten 
Verweilzeiten beziehen sich dann auf die Suinme der Verweilzeiten 
in den in Serie geschalteten Schichtverdampf em. 

Die Stromungsfiihrung fur die Suspensionsphase und die Fliissig- 
15 phase kann im Gleich- und im Gegenstrom erfolgen. Bevorzugt 

werden im verwendeten Schichtverdampfer fliissige und gasformige 
Phase im Gegenstrom gefahren. 

In einer mSglichen Ausfxihrungsf orm wird die Suspension (Reak- 
20 tionsaustrag) in zwei, oder gegebenenf alls mehr als zwei, hinter- 
einandergeschalteten Schichtverdampf em auf gearbeitet . In einer 
bevorzugten AusfOhrungsform arbeiten die zwei hintereinander- 
geschalteten Schichtverdampfer auf verschiedeneh Druckstufen. 

25 In einer bevorzugten Ausfiihrungsf orm werden zwei Schicht- 
verdampfer eingesetzt, wobei der erste Schichtverdaic«>fer bei 
einem Druck von 0,5 bar bis 25 bar, bevorzugt von 0,5 bar bis 
20 bar, besonders bevorzugt von 1 bar bis 18 bar, arbeitet und 
der zweite Schichtverdampfer einen Druck aufweist, der 0,01 bar 
30 bis 1 bar, bevorzugt 0,02 bar bis 0,5 bar, besonders bevorzugt 
0,05 bis 0,2 bar geringer ist, als der Druck des ersten Schicht- 
verdampf ers . 

Sof em mehr als zwei Schichtverdampfer in Serie geschaltet 
35 werden, so arbeitet der erste Schichtverdampfer bei einem 

Druck von 0,5 bar bis 25 bar, bevorzugt von 0,5 bar bis 20 bar, 
besonders bevorzugt von 1 bar bis 18 bar, arbeitet und jeder 
weitere Schichtverdampfer weist einen Druck auf, der um jeweils 
0,01 bar bis 1 bar, bevorzugt 0,05 bar bis 0,2 bar geringer ist, 
40 als der Druck des vorhergehenden Schichtverdampf ers . 



45 
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Eine bevorzugte Bauart fur den Einsatz von Schichtverdampf ern in 
der Aufarbeitung ReaktionsaustrMge ist in Figur 1 dargestellt: 

Figur 1 veranschaulicht zwei liintereinandergeschalteten Fallfilm- 
5 verdampf ereinheiten I xind II . In Figur 1 bedeutet : " 

erster Fallf ilmverdampf er 
zweiter Fallf ilmverdampf er 
Zufuhr Reaktoraustrag 
Abfuhr Gasphase 
Phasentrermbehalter 

Rohrbiindel mit mantelseitiger Beheiz\ang 
Entnahme Wertprodukt (flussig) 
Druckreduziereinrichtung 
Fliissigkeitsverteiler 
FltLs s igkei t s s ammler 

Fallf ilmverdampf er I arbeitet bei einem Druck > 0,5 bar, bevor- 
zugt 1 bis 5 bar absolut; II bei einem Druck, der omter dem 
20 von I liegt, jedoch bevoizugt > 3 mbar, ganz besonders bevor zugt 
> 50 mbar ist. 

Auf den Kopf von I wird der suspensionsartige Rfeaktionsaustrag 
gegeben. Gegebenenf alls wird der Reaktionsaustrag vor der Auf- 

25 gabe auf den Kopf von I noch einmal durch eine Druckreduzier- 
einrichtung, bevor zugt ein Druckreduzierventil, gefiSlirt, vind 
einem Phasentrennbehalter zugefiUirt, um den Druck auf den 
Betriebsdruck von I zu senken. Die aus dem Phasentrennbehalter 
entnommene Suspension gelangt daim nach Aufgabe auf den Kopf von 

30 I zunachst in einen Verteiler, wie z.B. einen Lochkastenverteiler 
und wird von dort auf Rohre eines Rohrbtodels verteilt. 

Die Rohre haben einen AuSendurchmesser von 10 mm bis 100 mm, 
bevorzugt von 25 mm bis 250 mm. Die LSnge der Rohre ist zwischen 
35 0.5 m bis 15 m, bevorzugt 3 m bis 9 m. Die Anzahl der Rohre pro 
Fallf ilmverdampf er betrSgt iiblicherweise 10 bis 10000, bevorzugt 
100 bis 1000 Rohre. 

Die Rohre haben beispielsweise einen A^lfiendurchmesser von 38 mm, 
40 eine Wandstarke von 2,3 mm xxnd eine LSnge von 6000 mm. Es sind 
beispielsweise etwa 560 Rohre vorhanden. Am unteren Ausgang der 
Rohre wird die Suspension gesammelt und einem weiteren Verteiler 
zugefiihrt. Wieder folgt ein Rohrbiindel wie oben angegeben. 
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Am unteren Teil dieses Rohrbiindels f olgt eine- Standhaltiing uber 
die die Suspension liber ein Ventil in ein Entspannungsgef aS 
zwecks Druckanpassung an II gegeben wird. II ist analog I 
konstruiert , 



Die vorrangig fltissige Suspensionsphase hat in jeder Einheit 
Verteiler - Rohrbiindel eine Verweilzeit von etwa 10 sec, Daraus 
folgt eine Gesaiatverweilzeit von ca. 4 xlO sec = 40 sec. Durch 
Oberf lachenstrukturierung kann die Verweilzeit von Feststoffen 
10 gegentiber der rein f lussigen Phase nochmals urn etwa 'den Faktor 
drei erhoht werden. Damit ergibt sich .eine maximale Verweilzeit 
in der Suinine der Einheiten I xmd II von ca. 2 min. 

Innerhalb von 40 sec Veinftreilzeit konnen Carbaitiylchloride bei 
15 einer Wandtemperatur von ISC'C von anfanglich 0,1 bis 0,01 Gew.-% 
auf 1 ppm Gehalt, bezogen auf die Anf angsmenge an Carbamoyl- 
chlorid abgebaut werden. Durch die Oberf lachenstrukturierung 
ist sogar der Abbau von 10 bis 0,1 Gew.-% auf 1 ppm moglich. 

20 Die fliissige Phase wird n\xn einer weiteren Aufarbeitung zuge- 

fiihrt, die je nach hergestelltem Isocyanat verschieden sein kann. 
I. a. wird nun im nachsten Schritt das inerte L6sungsmittel abge- 
trennt. Dies kann in einer Kolonne erfolgen odet wieder in einem 
Schichtverdampf er bevorzugt einem Fallf ilmverdampf er . 

25 

Die entnommenen Gasphasen, die hauptsachlich aus HCl xmd Phosgen, 
\and zu einem geringeren Teil aus dem Losungsmittel und in Spuren 
aus dem Isocyanat bestehen, werden einer weiteren Aufarbeitung 
zugefiihrt, wobei HCl und Phosgen getrennt werden. Evt. Spuren 

30 Isocyanat und/oder Losungsmittel verbleiben im Phosgen. Das 
Phosgen wird in den Reaktionsteil zuruckgef iihrt . 
Das erf indungsgemaSe Verfahren wird in einer Produktionsanlage 
durchgefiihrt, die einen Reaktor, in dem die Umsetzung von 
primaren Aminen mit Phosgen stattfindet und 

35 mindestens einen Schichtverdampf er, dem der Reaktionsaustrag 
des Reaktors zugefOhrt wird, welcher in Form einer Suspension 
vorliegt, die das herzustellende Isocyanat als Fiassigkeit xand 
Carbanr/lchloride als Feststoff enthalt, umfasst. 

40 Neben Reaktor und Schichtverdampf er umfasst die Produktionsanlage 
im allgemeinen weiterhin die aus dem Stand der Technik bekannten 
Reaktionsstuf en, wie beispielsweise Vorlagebehalter , Misch- 
vorrichtungen und Auf arbeitxingsstuf en. 
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Eine bevorzugte Ausfuhrxingsf oirm einer erf indimgsgemaEen 
Prodiiktionsanlage soli anhand eines allgemeinen Verfahrens- 
schemas gema£ Figur 2 naher erlautert werden. In Figxjx 2 
bedeutet : 

5 

1 Phosgenvorlage 

II Aminvorlage 

III • Mischvorrichtung 
V ReaJctor 

10 VI Schichtverdampfer 

VII Zweite AufbereitTingsvorrichtiing. 

VIII Isocyanatvorlage 

IX Phosgenaufarbeitijng 

X L5s\mgsmittelaufarbeit\mg 
15 1 Zufubr Phosgen 

2 Zufixhr Arain 

3 Zufuhx inertes Losimgsmittel 

4 Abgetreimter Chlorwasserstof f imd inertes Losungsmittel 

5 Rtickgefuhrter IsocysLnatstrom (optional) 
20 6 Ausgetragener Chlorwasserstof f 

7 Abgetrenntes Isocyajciat 

8, 11 Abgetrenntes inertes L6sTingsmittel 

9 Aufgearbeitetes inertes L5sxingsmittel ^ 

10 Aufgearbeitetes Phosgen 

25 

Das Amin aus der Aminvorlage II und Phosgen, aus der Phosgen- 
vorlage I werden in einer geeigneten Mischvorrichtung III ver- 
itiischt. In einer optionalen Aus fuhrungs form wird zusatzlich das 
Gemisch aus Amin imd Phosgen mit ruckgef lihrten Isocyanat als 
30 Losungsmittel vermischt. Nach dem Vermischen wird das Gemisch in 
einen Reaktor V uberfuhrt. Ebenfalls sind Vorrichtungen verwend- 
bar, die sowohl Misch- als auch Reaktionsvorrichtung darstellen, 
beispielsweise Rohrreaktoren mit angef lanschten Dusen. 

35 Bei der Aufbereitungsvorrichtung VT handelt es sich um einen 
Schichtverdampfer in einer der vorstehend beschriebenen Aus- 
fOhrungsformen. Ublicherweise wird hier vom Isocyanatstrom Chlor- 
wasserstoff und gegebenenf alls inertes Losungsmittel und/oder 
geringe Anteile des Isocyanatstroms abgetrennt. 

40 

Bei der Aufbereitungsvorrichtung VII handelt es sich xom eine 
labliche Destillationseinheiten oder um einen weiteren Schicht- 
verdampfer, In der zweiten Trennvorrichtung VII wird bevorzugt 
inertes Losungsmittel abgetrennt und anschlieSend aufge- 
45 arbeitet (X) und der Aminvorlage II wieder zugefOhrt. 
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Gegenstand der Erfindung ist neben dem erf ind\jngsgeinaSen Ver- 
fahren und der erf indxingsgemaSen Produktionsanlage weiterhin die 
Verwendung von Schichtverdampf em zur Auf arbeitung von Reaktions- 
austragen aus Phosgenierreaktoren, wobei die Reaktionsaustrage in 
Form einer Suspension vorliegen, die das herzustellehde Isocyanat 
als Flussigkeit und Carbamylchloride als Feststoff enthalt. Fur 
die erf indxmgsgemaSe Verwendxmg gelten entsprechend die vor- 
stehend z\xjxi Verfahren und der Produktionsanlage dargelegten 
bevorzugten Ausfuhrungsf onaen. 

Die Verwendung von Schichtverdampf em .zur Auf arbeitung von 
Reaktionsaustragen aus Phosgenierreaktoren fuhrt zu folgenden 
Vorteilen : 

15 • Der Phosgen-Hold~up der Gesamtanlage wird nachhaltig gesenkt, 
was ein wesentliches Sicherheitsmerkmal darstellt. 

• Eine Prodxiktionsanlage kann so konstmiert werden, dass die 
einzelnen schlanken Apparate individuell gekaramert sind \md 
eine Einhausung der Gesamtanlage ent fallen kann. 

20 • Die Investkosten werden gesenkt, d.h. die Wirtschaf tlichkeit 
erhoht . 

Der Schichtverdampf er hat dabei folgende Aufgabfen: 

25 • Schonendes Verdampfen von Phosgen und HCl. 

• Bereitstellen einer weitgehend ruckvermischungsf reien 
Stromung mit Uberlagerung von chemischen Reaktionen, 
besonders der Zersetzimg des Carbamylchlorids in Wert- 
produkt Isocyanat \md HCl . 

30 • Einbringen von Verdampfungs- und ReaktionswSrme. 

• Weitgehendes Abreichem von Phosgen, HCl, suspendierten Fest- 
stoff en und gelosten Reaktanten (etwa 0,5 % bis 0,01 ppm) . 
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Aufarbeitiing von Reaktionsaustragen aus Phosgenierreaktoren 
Zus ainmenf as sung 

Die Erfindimg betrifft ein Verfahren zur Herstellimg von Iso- 
cycinaten durch Umsetzung von primaren Aitiinen mit Phosgen in einem 
Reaktor, wobei der Reaktionsaustrag in Form einer Suspension, die 
das herzustellende Isocyanat als Flxissigkeit und Carbaitiylchloride 
als Feststoff enthalt, vorliegt, und diese Suspension in einem 
Schichtverdampfer auf gearbeitet wird, sowie eine Produktions- 
anlage zur Durchfuhxung dieses Verfahrens. 
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